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® Vorrichtung zum SaureaufschluB einer Substanz fur die Elementaranalyse unter kontrolliertem Druck im 
Mikrowellenfeld 

Die Erfindung betrifft eine aus einem AuBenbehalter und "««• » 

einem Innenbehatter bestehende Vorrichtung zum Saure- 
auf schluB fur die Elementaranalyse, wobei ein in einem Auf- 
schluBgefSB vertikal beweglich gefuhrter Deckel auf einen 
Stempel mtt einem nach oben gerichteten, durch eine zen- 
trale Durchgangsbohrung der Kappe gefuhrten Stift wirkt. 
Insbesondere um sicher und zuveriassig kontrollieren zu 
konnen, ob der Innendruck im AufschluRgerat zulassige 
Grenzwerte nicht ubersteigt. wird vorgeschlagen, die Lage 
des Stiftes 19 von einem mikrowellenindifferenten MeB* 
wertaufnehmer zu erfassen und in einem Regelkreis als 
Stellglied fur die Mikrowellenrteizung des Mikrowellenofens 
zu verwenden. Vorzugsweise soil der MeBwertaufnehmer 
mechanisch, namlich uber einen Hebel. hydraulisch, pneu- 
■ matischoderoptischarbeiten. 
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Die Erfindung betrifft eine Vorrichtung zum Saure- 
aufschluB einer Substanz fur die Elementaranalyse un- 
ter konirolliertem Druck in einem durch einen Mikro- 5 
wellenofen erzeugten Mikrowellenfeld, bestehend aus 
einem druckfesten AuBenbehalter mit einem topfarti- 
gen MantelgefaB und einer Kappe. die miteinander fiber 
eine AuBen/Innen-Eingriffsverbindung losbar verbun- 
den sind und einem Innenbehalter mit einer Offnung 10 
und einem Deckel hierfur, der an seiner der Offnung 
zugewandten Seite einen in die Offnung passenden Zy- 
linderansatz aufweist, der eine in einer Ringnut gelager- 
te Dichtung hat, die den Deckel gegen den Innenbehal- 
ter abdichtet, wobei auf der Deckeloberseite ein Stem- 15 
pel mit einem nach oben gerichteten, durch eine zentra- 
le Durchgangsbohrung der Kappe gefuhrten Stift runt, 
zwischen der Innen-Stirnflache der Kappe und der 
Stempeloberseite eine ringformige Elastomer- Feder 
angeordnet ist und alle Teile aus mikrowellentranspa- 20 
rentem Material bestehen. 

Unter der Elementaranalyse wird ein Verfahren zur 
Ermittlung der Bruttoformel von organischen Verbin- 
dungen verstanden. Ein Verfahren zur Elementaranaly- 
se ist der sogen. SaureaufschluB, bei dem die zu analysie- 25 
rende Substranz mit Hilfe einer oder mehreren Sauren 
vollig abgebaut bzw. aufgeschlossen wird, so daB die im 
Aufbau der Substanz beteiligten Elemente am Ende des 
Abbaus als kleinste, elementspezifische Molekule oder 
lonen vorliegen. Diese konnen dann qualitativ oder 30 
quantitativ bestimmt werdea 

Bei der Verwendung starker Sauren als AufschluBre- 
agentien ist man im wesentlichen beschrankt auf Bom- 
ben-GefaBe aus Platin, Quarz und Teflon. Diese GefaBe 
sind jedoch sehr kostspielig, halten keine groBeren In- 35 
nendrucke aus oder sind bei hoheren Temperaturen 
nicht formbestandig. Daher ist man dazu Obergegangea 
zusatzlich ein druck- und temperaturbestandiges Man- 
telgefaB zu verwenden. Beim Erhitzen der Bomben-Ge- 
faBe von auBen ergeben sich jedoch Warmeubergangs- 40 
probleme und die verschiedenen Ausdehnungskoeffi- 
zienten von Mantel- und EinsatzgefaB bereiten Schwie- 
rigkeiten. 

Zur Beseitigung dieser Nachteile kann man die zum 
AufschluB erforderliche Warmeenergie im Inneren des 45 
AufschluBgefaBes mittels eines Mikrowellenofens er- 
zeugen. Hierzu ist es erforderlich, AufschluBgefaBe aus 
mikrowellenindifferentem bzw. -transparentem Materi- 
al zu verwenden; jedenfalls sind Metalle als GefaBmate- 
rial ungeeignet 50 

Allerdings schafft die Mikro wellenenergieeinbrin- 
gung in ein AufschluBgerat neue Probleme. So konnen 
bei der Mikrowellenheizung die Temperatur und der 
Druck im AufschluBgefaBinnenraum nicht ohne weite- 
res uberwacht werden. 55 

Die fur die AufschluBgefaBe zulassigen oberen Tem- 
peraturwerte sind aufgrund der verwendeten GefaBma- 
terialien jedoch mit ca. 300°C inzwischen so hoch. daB 
ein Oberschreiten dieses Grenzwertes weitgehend aus- 
geschlossen werden kann. Anders liegt es hingegen bei 60 
der erforderlichen Druckuberwachung. 

Bei einer bekannten Vorrichtung der eingangs be- 
schriebenen Art hat man versucht, den Innendruck mit 
einem ein wenig verschiebbaren Deckel zu kontrollie- 
ren. 65 

Als Dichtung zwischen dem in die Offnung des Innen- 
behalters ragenden Zylinderansatz des Deckels und der 
Behalterwand wird nach dem Stand der Technik ein 



O-Ring verwendet Diese Dichtung kann jedoch ihre 
Funktion bei relativ hohen Drucken oder geringen Ge- 
faBdeformationen nicht hinreichend erfiillen. Die da- 
durch entstehende Undichtigkeit kann zu einem erhebli- 
chen Verlust an Probensubstanz fuhren. 

Bei der bekannten Vorrichtung ist die Elastomer-Fe- 
der ziemlich flach, der Federweg und damit auch der 
Arbeitsweg des Deckels des AufschluBgefaBes daher 
kurz und der kontrollierbare Druckbereich somit eben- 
falls klein. MaBnahmen zur kontrollierten Druckentla- 
stung im Grenzbereich sind dort nicht vorgesehea 

Wenn die untere Kante des Zylinderansatzes des 
Deckels den oberen Rand des Innenbehalters erreicht, 
kann es daher zu einem explosionsartigen Entweichen 
der im AufschluBgerat befindlichen Gase kommen. Dies 
fuhrt im Extremfall nicht nur zu einem vdlligen Zerstd- 
ren der Dichtung, sondern auch zu GefaBdeformatio- 
nea 

Die visuelle Beobachtung des durch die zentrale 
Durchgangsbohrung der Kappe gefuhrten Stiftes bzw. 
von dessen Bewegung ist jedenfalls viel zu ungenau, als 
daB rechtzeitig MaBnahmen getroffen werden konnten, 
urn ein Offnen des InnengefaBes durch Hochdrucken 
des Deckels vor Beendigung der AufschluBreaktion zu 
verhindera 

Bei der bekannten Vorrichtung hat es sich auch als 
nachteilig erwiesen, daB die Kappe des AuBenbehalters 
radiale Bohrungen aufweist Beim Offnen (Aufschrau- 
ben) eines unter Druck stehenden AufschluBgefaBes 
entweichen aggressive Dampfe seitlich und geflhrden 
den Benutzer der Vorrichtung. 

Der vorliegenden Erfindung liegt daher die Aufgabe 
zugrunde, eine Vorrichtung der eingangs geschilderten 
Art so zu gestalten, daB der Druck bei der AufschluBre- 
aktion im Mikrowellenfeld ohne Beeinflussung durch 
das Mikrowellenfeld gemessen und kontrolliert werden 
kann, so daB die Vorrichtung trotz der Ermoglichung 
hdherer Reaktionsdriicke sicherer ist AuBerdem soli 
die Dichtigkeit des AufschluBgefaBes erhoht und die 
Handhabung der Vorrichtung verbessert werden, damit 
eine Gefahrdung der Bedienungsperson durch austre- 
tende Gase weitgehend vermieden wird. SchlieBlich soil 
die erfindungsgemaBe Vorrichtung gegen Deformatio- 
nen weitgehend geschutzt seia 

Diese Aufgabe wird bei einer Vorrichtung der ein- 
gangs beschriebenen Art dadurch gelost, daB ein mikro- 
wellentransparenter MeBwertaufnehmer einerseits mit 
einem aus der Kappe des MantelgefaBes herausragen- 
dem Ende des Stiftes in Wirkverbindung steht bzw. los- 
bar damit verbunden ist und andererseits mit einem 
auBerhalb des Mikrowellenofens angeordneten Druck- 
anzeigegerat oder Steuergerat fur die Mikrowellenhei- 
zung verbunden ist Die Lage des Stiftes wird hier also 
von einem MeBwertaufnehmer erfaBt und in einem Re- 
gelkreis als Stellglied fiir die Mikrowellenheizung des 
Mikrowellenofens verwendet Durch diese MaBnahme 
wird vorteilhafterweise Mikrowellenenergie nur in dem 
MaBe dem eigentlichen AufschluBgefaB zugefuhrt, wie 
es fur die AufschluBreaktion erforderlich ist und es wird 
rechtzeitig verhindert, daB ein unkontrollierte Reaktio- 
nen auslosender Oberdruck aufgebaut wird. 

Die auf dem Markt verfugbaren MeBwertaufnehmer 
sind in der Regel nicht verwendbar, da sie Metallteile, 
Metallkabel etc enthalten und daher nicht mikrowellen- 
indifferent sind. ErfindungsgemaB hingegen werden mi- 
krowellenindifferente vorzugsweise fiber einen Hebel 
hydraulisch oder pneumatisch, d. h. jeweils berfihrend 
arbeitende oder optisch (beruhrungslos) arbeitende 
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MeBwertaufnehmer verwendet 

Im einfachsten Falle grcift der Stift des Stempels auf 
dem Deckel des InnengefaBes auBerhalb des AuBenbe- 
halters an einem Ende ernes zweiarmigen Hebels an, 
dessen anders Ende mittelbar einen Schalter bzw. Reg- 
ter fur die Mikrowellenheizung betatigt 

Insbesondere, wenn man die Regeleinrichtung fur die 
Mikrowellenheizung auBerhalb des mikrowellenbe- 
strahlten Raumes anordnen will, empfiehlt es sich, vor- 
zugsweise fiber einen federbelasteten Bowdenzug und 
einen Kipphebel den Schalter zu betatigen, so daB sich 
der erste Hebel an der Vorrichtung im Mikrowellenofen 
befindet und der Bowdenzug durch eine entsprechende 
Bohrung aus dem Mikrowellenofen herausgefuhrt wird 
Das Ende des Bowdenzuges ist wiederum mit einem 
ICipphebel verbunden, der bei Betatigung auf einen 
Schalter druckt 

Alternativ hierzu ist auch eine hydraulische Druck- 
uberwachung mdglich. Hierzu wirkt vorzugsweis der 
Stift auf eine kolbenartige Schieberplatte, die in einem 
uber dem Stiftende angeordneten Zylinder unter gleich- 
zeitiger Verringerung oder VergroBerung des aus dem 
Zylinder und der Platte gebildeten, ein Hydraulikmedi- 
um aufweisenden Innenraumes verschiebbar ist In ent- 
sprechender Weise wie oben beim Bowdenzug be- 
schrieben, kann auch hier fiber eine hydraulische Lei- 
tung das Hydraulikmedium derart auBerhalb des Mikro- 
wellenofens gefuhrt werden, daB eine Veranderung des 
Innenvolumens schlie&lich zur Betatigung einer Druck- 
anzeige oder eines Schalters ffihrt Insbesondere ist die 
Hydraulikflfissigkeit vorzugsweise in einem Federbalg 
eingeschlossen, der fiber die genannte Hydraulikleitung 
mit einem weiteren Federbalg verbunden ist, fiber des- 
sen freies Ende ein Schalter, zum Beispiel fiber einen 
Kipphebel, betatigbar ist Beim pneumatisch arbeiten- 
den MeBwertaufnehmer ist der in der Durchgangsboh- 
rung der Kappe gefuhrte Teil des Stiftes vorzugsweise 
als Schieber eines Schiebeventils ausgebildet, dessen 
axiale Verschiebung allein durch den Druck im Innenbe- 
halter bewirkt wird. Er ist auf einem bestimmten axialen 
Niveau radial mit einem bestimmten Druck einer 
Druckwachtervorrichtung beaufschlagt und weist auf 
einem axialen Niveau unterhalb dem Niveau der radia- 
len Druckbeaufschlagung eine nach auBen fuhrende Ab- 
laflbohrung auf, welche die pneumatische Verbindung 
zum Druckwachter offnet, wenn der Schieber aufgrund 
des Druckes im Innenbehalter mit seiner AblaBbohrung 
das Niveau der Druckbeaufschlagung erreicht hat Vor- 
teilhaft weist die Stirnwand der Kappe mindestens eine 
radiale Bohrung auf, die vom Umfang der Kappe zum 
Schieber ffihrt, die jeweils fiber eine Leitung mit einer 
auBerhalb des Mikrowellenofens angeordneten Druck- 
erzeugungsvorrichtung verbunden ist und die der radia- 
len Druckbeaufschlagung des Schiebers dient 

Bei einer sehr vorteilhaften anderen Ausfuhrungs- 
form der pneumattschen Weguberwachung ist in die 
Stirnflache der Kappe des MantelgefaBes eine Ringnut 
eingefrast Diese umgibt die Durchgangsbohrung fflr 
den Stift des Stempels. Sie ist mit einer Ventilplatte 
volltandig bedeckt Der Umfang der Ventilplatte greift 
so weit fiber den AuBenumfang der Ringnut auf die 
Stirnflache der Kappe, wie fur eine gute Abdichtung der 
Ringnut erforderlich. Die Ventilplatte und/oder der un- 
ter der Ventilplatte liegende Bereich der Stirnflache der 
Kappe weisen Dichtungsmittel auf, welche eine gute 
Abdichtung der Ringnut gewahrleistea Die Ringnut 
steht fiber eine vakuumdichte Leitung mit einem Druck- 
wachter und einer dahinterliegenden Vakuumpumpe in 
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Verbindung, so daB sie von der Pumpe her unter Vaku- 
um gesetzt werden kann. Beim Anlegen des Vakuums 
wird die Ventilplatte vom Druck der umgebenden At- 
mosphare fest auf die Stirnflache der Kappe und auf die 
"offene^Seite der Ringnut gepreBt 

Die Verbindung zwischen Ringnut und Evakuierungs- 
leitung kann vorteilhaft durch eine Bohrung hergestellt 
werden* die neben der Ventilplatte oder an der Sei ten- 
wand der Kappe aus letzterer austritt 

Der Stift des Stempels ist verschiebbar und vorteil- 
haft zentral durch die Ventilplatte gefuhrt und ragt aus 
letzterer heraus. Vorteilhaft weist er am herausragen- 
den Ende einen Kopf auf, der ein Abfallen der Ventil- 
platte verhindert, wenn letztere nur lose auf der Ringnut 
liegt d h. wenn die Ringnut nicht unter Vakuum steht 
Der Stift weist unter der Ventilplatte, d h. im Inneren 
der Kappe einen Anschlag auf, mit dem er die Ventil- 
platte anhebt wenn die Elastomerfeder urn den Betrag 
komprimiert wird, der dem gewunschten Druck im In- 
20 nenbehaiter entspricht In diesem Falle, also beim Anhe- 
ben der Ventilplatte, tritt Luft in die unter Vakuum ste- 
hende Ringnut ein und bewirkt einen Druckabfall. Letz- 
terer wird vom Druckwachter erf aflt und als Signal zum 
Abschalten der Heizung verwendet 
25 Der Abstand zwischen Stift- Anschlag und Unterseite 
der Ventilplatte entspricht also der Lange des Teiles des 
Zylinderansatzes am Deckel des InnengefaBes der im 
Ruhezustand Uber die Entlastungsbohrungen in der Sei- 
tenwand des InnengefaBes hinaus in das InnengefaB hin- 
30 einragt 

Der Stift kann auch einfach in einem Abstand von der 
Unterseite der Ventilplatte enden, der dem vorbeschrie- 
benen Abstand zwischen Stift-Anschlag und Unterseite 
der Ventilplatte entspricht In diesem Falle wird die 
35 Ventilplatte angehoben, wenn das Ende des Stiftes ge- 
gen die Ventilplatte druckt 

Neben den genannten beruhrend arbeitenden MeB- 
wertaufnehmern wird nach einer Weiterbildung der Er- 
flndung ein beruhrungslos arbeitender optischer MeB- 
40 wertaufnehmer eingesetzt, der im einf achsten Falle aus 
einem optische Sender (LED) und einem Empfanger 
(Photodiode) besteht die den vom Sender kommenden 
Lichtstrahl so lange empfangt, bis der Strahlengang 
durch den nach oben wandernden Stift unterbrochen 
45 wird. Das fehlende Empfangssignal lost dann ein Ab- 
schalten der Mikrowellenheizung aus. 

Zur Vermeidung von Strahlungsveriusten wird die 
optische Strahlung vorzugsweise in einem Lichtleiter 
gefuhrt Urn nur einen Leiter fflr den gesamten Strah- 
so lenweg benutzen zu mfissen, wird der Stift mit einem 
Reflektor ausgestattet und vorzugsweise der Lichtleiter 
mit einem Strahlteiler versehen, der ffir das vom Sender 
kommende Licht transparent ist und das vom Stift re- 
flektierte Licht zum Empfanger umleitet 
55 Die nach einer Weiterbildung der Erfindung verwen- 
dete Lippendichtung gewahrleistet eine auch bei hohen 
Drucken einwandfreie Abdichtung, da sie sich bei 
Dmckeinwirkung ausweitet und fester an die GefaB- 
wandung anlegt als der nach dem Stand der Technik 
eo bekannte O-Ring. AuBerdem ist deren Gleitfahigkeit bei 
dem Innenraum des AufschluBgefaBes vergroBerhden 
Bewegungen des Deckels besser. 

Bei einer weiteren Ausgestaltung der Erfindung sind 
unmittelbar unterhalb des Offnungsrandes des Innenbe- 
65 halters und oberhalb des Niveaus wie die Lippendich- 
tung des Zylinderansatzes im drucklosen Zustand an der 
Innenwand anliegt, mindestens zwei gleichmaBig auf 
dem Umfang verteilte radiale Bohrungen in der Seiten- 
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wand des Innenbehalters angeordnet, die mit dem Raum Zeichnungen dargestellt und sollen im folgenden naher 

zwischen Kappe und Deckel in Verbindung stehen. Die- erlautert werden. Es zeigt 

se werden dann wirksam, wenn der Druck im Reak- Fig. 1 eine schematische Darstellung eines Mikrowel- 

tionsgefaB so weit angestiegen ist, dafi der Deckel bzw. lenofens mit der erfindungsgemaBen Vorrichtung, 

der Zylinderansatz in Richtung der Offnung urn die Lan- 5 Fig. 2 einen Querschnitt durch die erfindungsgemaBe 

ge des Arbeitsweges der Elastomerf eder verschoben ist Vorrichtung, 

und mit seinen Dichtlippen die radialen Bohrungen frei- Fig. 3 einen Teilquerschnitt durch die erfindungsge- 

gibt. Auf diese Weise tritt eine fruhzeitige Druckentla- maBe Vorrichtung mit einem an dem Stift befestigten 

stung ein und eine Oberlastung oder gar Explosion kann Hebelarm, 

vermieden werdea 10 Fig. 4 eine Teilquerschnittsansicht mit einer hydrauli- 

Vorzugsweise sind in der Stirnseite der Kappe in der schen Obertragung der Stiftlage, 

Nahe des Umfangs, dort wo die Elastomerfeder innen Fig. 5 eine Teilansicht mit einer optischen Gbertra- 

nicht hinreicht, axiaJe Durchgangsbohrungen, die mit gung der Stiftlage und 

den vorstehend genannten radialen Bohrungen durch Fig. 6 + 7 eine Teilansicht mit einer pneumatischen 

den Raum zwischen der Kappe des MantelgefaBes und 15 Obertragung der Stiftlage. 

dem Deckel des Innenbehalters einen stirnseitigen Gas- Wie insbesondere aus Fig. 2 zu entnehmen, besitzt die 

austritt aus der Vorrichtung ermdglichen. Diese axiale erfindungsgemaBe Vorrichtung einen AuBenbehalter, 

Ausstrommoglichkeit schutzt die Bedienungsperson der aus einem topfartigen MantelgefaB 10 und einer 

und erleichtert die Handhabung der Vorrichtung, wenn Kappe 1 1 besteht, die z. B. uber einen AuBen/lnnen-Ein- 

sie beim Offnen unter Druck steht 20 griff 12 miteinander verbunden sind Im vorliegendn Fall 

Vorzugsweise besteht das aus dem Innenbehalter und besitzt die Kappe ein Innengewinde, das in ein entspre- 

dem Deckel gebildete AufschluBgefaB aus Quarz, Tef- chendes AuBengewinde des MantelgefaBes greift In 

Ion oder einem Kunststoff hoher Warmeformbestandig- diesen AuBenbehalter eingebettet ist der eigentliche 

keit mit Teflon-Innenauskleidung. Die Wandungen sind AufschluBbehaiter, der aus einem zylindrischen GefaB 

so dimensioniert, daB sie den jeweils gewunschten Re- 25 13, dessen eine Stirnseite geoffnet ist, sowie einem Dek- 

aktionsdruck (bis 150 bar) aushahen. Als Kunststoff ho- kel 14 besteht Der Deckel 14 besitzt einen in die GefaB- 

her Warmeformbestandigkeit kann man z. B. ein Poly- offnung passenden Zylinderansatz 15. An seiner unteren 

atherimid oder Polysulfon mit einer hoheren Warme- Kante ist umfangsseitig eine Ringnut 16 eingelassen, in 

formbestandigkeit als Polytetrafluorathylen (Teflon) der eine Lippendichtung 17mht,dieabdichtendamGe- 

verwenden. Vorteilhaft ist die Elastomerfeder im nicht 30 faBinnenmantel 13a anliegt Auf der Deckeloberseite 

komprimierten Zustand etwa 1,5— 3ma), insbesondere 14a ruht ein in etwa durchmessergleicher Stempel 18 

zweimal so hoch wie der Zylinderansatz des Deckels des mit einem aufwartsgerichteten Stift 19, der durch eine 

Innenbehalters. Sie kann Z.B. aus einem Siliconkau- entsprechend ausgebildete zentrale Durchgangsboh- 

tschuk z. B. mit einer Shore-Harte von 60- 80 bestehen. rung der Kappe 1 1 zum Teil aus der Kappe herausragt 

Die Hone bzw. Lange des Zylinderansatzes am Dek- 35 Zwischen der Stempeloberseite 18a und der Innenstirn- 

kel des InnengefaBes sollte ungefahr der Lange des Ar- flache 11 a der Kappe 11 ist eine ringformige Elastomer- 

beitsweges der Elastomerfeder entsprechea Bei maxi- Feder 20 eingelegt, die Auwartsbewegungen des Dek- 

malem Druck im InnengefaB wird der wie ein verschieb- kels 14 bzw. des Stempels 18 entgegenwirkt 

barer Kolben wirkende Deckel mit Zylinderansatz und Bei Druckerhdhung in dem AufschluBgefaB 13, 14 

Gleitdichtung gegen dieKraft der Elastomerfeder so 40 wird der Deckel 14 gegen die Federkraft der Elastomer- 

weit aus dem Innenbehalter herausgetrieben, dafi die Feder 20 nach oben geschoben, wobei er den Stempel 

radialen Entlastungsbohrungen in der Randzone des In- 18 und damit den Stift 19 mitnimmt. Die vertikale Auf- 

nenbehalters frei werden und ihre Entlastungsfunktion wartsbewegung des Stiftes 19 ist damit ein MaB fur die 

wahrnehmen. Druckerhdhung im AufschluBgefaB 13, 14. Diese Auf- 

Der Stempel auf dem Deckel mit seinem durch die 45 wartsbewegung wird durch einen MeBwertaufnehmer 

Kappe des MantelgefaBes ragenden Stift zeigt die dem 21 festgestellt, der gegebenenfalls flber eine Verbin- 

Druck im Innenbehalter proportionate Verschiebung dungsleitung mit einem Steuergerat 22 verbunden ist 

an. Wenn dieser Stift als Ventilschieber ausgebildet ist, Dieses Steuergerat dient unmittelbar der Heizungsre- 

wie oben beschriebea entspricht der Abstand zwischen gelung des Mikrowellenofens 23, in den die erfindungs- 

der AblaBbohrung im Schieber und der Mundung der 50 gemaBe Vorrichtung hineingestellt ist (Fig. I). 

Druckleitung des Druckwachters im Schiebergehause Das GefaB 13, der Deckel 14, das MantelgefaB 10 und 

(Ort der radialen Druckbeaufschlagung des Schiebers) die Kappe 11 bestehen aus einem mikrowellendurchlas- 

einem gewunschten Bruchteil des Arbeitsweges der Ela- sigen Stoff, insbesondere bestehen das AufschluBgefaB 

stomerfeder. Die AblaBbohrung im Schieber liegt vor- 13 und der Deckel 14 aus Quarz, Teflon oder einem 

teilhaft in einer Ringnut des Schiebers, eine Positionie- 55 Kunststoff, wie Polyetherimid, z. B. Ultem 1000 oder 

rung des Schiebers beziiglich der Mundung der Druck- Polysulfon mit einer Teflonauskleidung zum Schutz ge- 

leitung eriibrigt sich daher. gen aggressive Reagentien. Vorzugsweise wird das Auf- 

Alle Teile der erfindungsgemaBen Vorrichtung, ein- schluBgefaB 13 auf einer Bodenplatte 24 abgestQtzt, die 

schliefilich MeBwertaufnehmer, Obertragungsleitungen Ober einer Bodenoffnung des MantelgefaBes 10 liegt 

und z. B. Hydraulikflussigkeiten, die im Mikrowellenfeld 60 und als Sollbruchstelle dient 

benutzt werden, bestehen aus mikroweltenindifferen- Wie aus Fig. 2 ersichtlich, besitzt das GefaB 13 im 

tern bzw. -tran spare n tern Material, z. B. aus Kunststof- oberen Randbereich radiale Durchgangsbohrungen 25, 

fen wie perfluorierten Kunststoffen, z. B. Teflon, aus die als Entlastungsbohrungen mit dem freien Innenraum 

Polyamiden, Siliconen, Polyatherimiden, Polysulfonen 26 des AuBenbehalters 10, 11 in Verbindung stehen.. 

etc Als Hydraulikflflssigkeit kann man z. B. Siliconol 65 Hierzu sind in den AuBenmantel des GefaBes 13 Ring- 

verwenden. Fur druckbelastete Teile werden besonders nuten eingelassen. Die Kappe besitzt axiale Durch- 

warmeformbestandige Kunststoffe verwendet gangsvohrungen 27, so daB ein freier Austritt der aus 

Ausfuhrungsbeispiele der Erfindung sind in den den Entlastungsbohrungen 25 strdmenden Gase nach 



OS 39 19 601 



8 



auBen ermoglicht wird, sobald die Lippendichtung so 
weit nach oben geschoben ist, daB die Entlastungsboh- 
rungen 25 freigegebeh werderi. 

Die verschiedenen Arten der erfindungsgemaBen 
Weguberwachungen sind im einzelnen in Fig. 3 bis 6 
dargestellt 

So ist bei der Ausffihrungsform nach Fig. 3 der Stift 
19 mit einem freien Ende 28a eines zweiarmigen Hebels 
28 verbunden, der urn einen Drehpunkt 29 schwenkbar 
ist Dieser Drehpunkt 29 befindet sich am freien Ende 
eines Winkelarmes 30, dessen zweites Ende als Anschlag 
fur eine flexible Hulle 32 eines Bowdenzugs 31 dient Ein 
Ende des Bowdenzugs 31 ist mit dem zweiten freien 
Ende 28* des Hebels 28 derart verbunden, daB Bewe- 
gungen des Hebels 28 Qber den Bowdenzug 31 auf einen 
Kipphebel 33 ubertragen werden, der je nach Stellung 
auf einen Schaltkontakt 34 druckt und diesen freigibt 
Die RQckstellung des Bowdenzugs 31 wird durch eine 
Feder31agewahrleistet 

In der Ausfuhrungsform nach Fig. 3 ffihrt eine Auf- 
wartsbewegung des Stiftes 19 zu einem Absenken des 
freien Hebelarms 28fc wodurch unter Vermittlung des 
Bowdenzugs 31 und der Feder 31a der Hebel 33 nach 
rechts geschwenkt wird und den Schaltkontakt 34 frei- 
gibt Hierdurch wird gleichzeitig die Mikrowellenhei- 
zung abgeschaltet, d. h. einer weiteren Temperatur und 
Druckerhdhung im AufschluBgefaB vorgebeugt 

Bei der Ausfuhrungsform nach Fig. 4 wird die Bewe- 
gung des Stiftes 19 auf eine in einem Zylinder 35 gefflhr- 
te Schieberplatte 36 flbertragen, welche mit einem Fe- 
derbalg 37 in Verbindung steht Der Federbalg 37 ist mit 
einer mikrowelleninerten Flfissigkeit 38 geffillt, die fiber 
eine aus dem Mikrowellenofen gefuhrte Leitung 39 in 
einen in einem weiteren Zylinder 40 angeordneten zwei- 
ten Federbalg 41 ubertreten kann. Dieser Federbalg 41 
wird durch eine zweite Schieberplatte 41a begrenzt, der 
fiber ein federbelastetes Kupplungsstuck 42 mit einem 
einarmigen Hebel 43 verbunden ist Wird nun der Stift 
19 bei Druckerhdhung im AufschluBgefaB nach oben 
geschoben, verrineert sich das Innenvolumen des Fe- 
derbalgs 37 unter Uberffihrung der hydraulischen Flus- 
sigkeit 38 in den zweiten Federbalg 41. Hierdurch be- 
wegt sich die zweite Schieberplatte 41a nach rechts und 
schwenkt den Hebel 43 entsprechend zur Seite. Der 
Schaltkontakt 34 wird dabei f reigegeben und die Mikro- 
wellenheizung abgeschaltet 

Eine optische Wegfiberwachung des Stiftes 19 nach 
Fig. 5 arbeitet mit einem Reflektor 44 am oberen Ende 
des Stiftes 19. Auf der Kappenoberseite ist ein Lichtlei- 
ter 45 befestigt, der auBerhalb des Ofens gefflhrt ist und 
dort einen Strahlteiler 46 aufweist Ober diesen Lichtlei- 
ter wird von einer LED 48 monochromatisches Licht in 
den lichtleiter eingestrahlt, das bei Cberschreiten eines 
bestimmten Druckes von dem Reflektor 44 zuruckge- 
worfen und vom Strahlteiler 46 auf einen Empfanger, 
z. B. eine Photodiode 47 geworfen wird. Sobald der 
Empfanger 47 Lichtsignale aufnimmt, wird die Mikro- 
wellenheizung abgeschaltet In entsprechender Ab- 
wandlung des in Fig. 5 dargestellten MeBverfahrens 
kann ebensogut auch ohne Uchtleiter gearbeitet wer- 
den und der Empfanger im Strahlenweg der vom Sender 
48 ausgesandten Strahlung liegea Dieser Strahlenweg 
kreuzt die Ebene, in der der Stift 19 auf- und abfahrbar 
ist, so daB ab Oberschreiten eines Druckgrenzwertes die 
Strahlung unterbrochen wird In diesem Falle lost ein 
fehlendes Empfangssignal die Abschaltung der Mikro- 
wellenheizung aus. 
SchlieBlich ist in Fig. 6 eine sehr vorteilhafte pneuma- 



tische Wegfiberwachung dargestellt Hierbei ist der 
obere Teil des Stiftes 19 als Schieber 49 eines Ventils 
ausgebildet, dessen Gehause die zentrale Durchgangs- 
bohrung in der Stirnwand der Kappe 11 darstellt und 
5 das mit drei auf verschiedenen axialen Niveaus ange- 
brachten radialen Durchgangsbohrungen 50-52 in der 
Stirnwand der Kappe 11 zusammenwirkt Der Schieber 
49 hat in einer Ringnut 57 eine nach auBen fuhrende 
Bohrung 56. Diese Ringnut liegt am unteren Rand des 
io Arbeitsweges des Schiebers. Je nach Stellung des Schie- 
bers %9 wird eine der Bohrungen 50-52 freigegeben, 
was zu einem Druckabfall in der an die Bohrung ange- 
schlossenen pneumatischen Druckleitung eines auBer- 
halb des Mikrowellenofens liegenden Druckwachters 
15 fuhrt Dort wird dieser Vorgang angezeigt oder es wird 
direkt ein Druckschalter 53 betatigt, der den Mikrowel- 
lenofen abschaltet oder seine Leistung drosselt Der 
Druck in der Leitung wird fiber eine Drossel 54 von 
einer Membranpumpe 55 bereitgestellt 
20 Eine weitere sehr vorteilhafte pneumatische Weg- 
fiberwachung zeigt Fig. 7. Hierbei ist in die Stirnflache 
der Kappe (11) eine Ringnut (58) eingefrast Diese urn- 
faBt die Durchgangsbohnmg ffir den Stift (19). Sie ist 
vollstandig bedeckt von einer Ventilplatte (59). Dicht- 
25 mittel an der Ventilplatte (59) und/oder an der Stirnfla- 
che der Kappe (11) sorgen daffir, daB die Ventilplatte 
(59) die Ringnut (58) vollstandig gegenuber der umge- 
benden Atmosphare und gegebenenfalls gegenfiber 
dem Inneren des MantelgefaBes (10) abdichtet, wenn 
30 Vakuum an die Ringnut angelegt wird. 

Von der Ringnut (58) ftihrt eine Bohrung zur Seiten- 
wand der Kappe (it). Am Austritt der Bohrung ist eine 
Vakuumleitung (39) angeschlossen, die fiber einen 
Druckwachter (53) zu einer Vakuumpumpe (60) fuhrt 
35 Der Stift (19) ragt aus einer zentralen Bohrung der Ven- 
tilplatte (59). Er weist unter der Ventilplatte einen An- 
schlag auf. Beim Komprimieren der Elastomerfeder (20) 
stoBt dieser Anschlag gegen die Ventilplatte, hebt diese 
an und Idst einen Druckabfall in der Leitung (39) aus, der 
40 vom Druckwachter (53) erfaBt wird. Die Heizung wird 
dadurch abgeschaltet 



Bezugszeichenliste 

45 10 topfartiges MantelgefaB 

11 Kappe 

11a Innenstirnflache 

12 Gewindeverbindung 

13 Innenbehalter 

so 13a Wand des Innenbehaiters 

14 Deckel 

14a Deckeloberseite 

15 Zylinderansatz 

16 Ringnut 
55 17 Dichtung 

18 Stempel 

18a Stempeloberseite 

19 Stift 

20 ringformige Elastomer-Feder 
60 21 MeBwertaufnehmer 

22 Steuergerat 

23 Mikrowellenofen 

24 Bodenplatte 

25 Endastungsbohrungen (radiale Bohrung) 
65 26 freierlnnenraumdesAuBenbehalters 

27 axiale Bohrung in der Kappe 

28 Hebel 

28a, 286 Hebelarme 
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29 Drehpunkt 

30 Winkelarm 

31 Bowdenzug 
31a Feder 

32 flexible Hulle 

33 Kipphebel 

34 Schaltkontakt 

35 Zylinder 

36 Platte (Schieberplatte) 

37 Federbalg 

38 mikrowelleninerte Fliissigkeit 

39 Leitung 

40 Zylinder 

41 zweiter Federbalg 
41a zweite Schieberplatte 

42 Kupplungssttick 

43 Hebel (einarmig) 

44 Reflektor 

45 Lichtleiter 

46 Strahlenteiler 

47 Empfanger(Photodiode) 

48 Sender (LED) 

49 Schieberventil 
50—52 Radial-Bohrungen 

53 Druckschalter 

54 Drossel 

55 Membranpumpe 

56 AblaBbohrung 

57 Ringnut 

58 zweite Ringnut 

59 Ventilplatte 

60 Vakuumpumpe 

Patentanspriiche 
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1. Vorrichtung zum SaureaufschluB einer Substanz 
fur die Elementaranalyse unter kontrolliertem 
Druck in einem durch einen Mikrowellenofen er- 
zeugten Mikrowellenfeld, bestehend aus einem 
druckfesten AuBenbehalter mit einem topfartigen 40 
MantelgefaB und einer Kappe, die miteinander 
uber eine AuBen/lnnen-Eingriffsverbindung losbar 
verbunden sind und einem Innenbehalter mit einer 
Offnung und einem Deckel hierfttr, der an seiner 
der Offnung zugewandten Seite einen in die Off- 45 
nung passenden Zylinderansatz aufweist der eine 

in einer Ringnut gelagerte Dichtung hat, die den 
Deckel gegen den Innenbehalter abdichtet, wobei 
auf der Deckeloberseite ein Stempel mit einem 
nach oben gerichteten, durch eine zentrale Durch- 50 
gangsbohrung der Kappe gefuhrten Stift runt, zwi- 
schen der Innen-Stirnflache der Kappe und der 
Stempeloberseite eine ringfdrmige Elastomer-Fe- 
der angeordnet ist und alle Teije aus mikrowellen- 
transparentem Material bestehen, dadurch ge- 55 
kennzeichnet, daB ein mikrowellentransparenter 
MeBwertaufnehmer (21) einerseits mit einem aus 
der Kappe (11) des MantelgefaBes (10) herausra- 
genden Ende des Stiftes (19) in Wirkverbindung 
stent bzw. losbar damit verbunden ist und anderer- eo 
seits mit einem auBerhalb des Mikrowellenofens 
(23) angeordneten Druckanzeigegerat oder Stuer- 
gerat (22) fur die Mikrowellenheizung verbunden 
ist 

2. Vorrichtung nach Anspruch I, gekennzeichnet 65 
durch einen mechanised hydraulisch, pneumatisch 
oder optisch arbeitenden MeBwertaufnehmer(21). 

3. Vorrichtung nach Anspruch 2, dadurch gekenn- 



zeichnet, daB der mechanisch arbeitende MeBwert- 
aufnehmer einen zweiarmigen Hebel (28) umfafit, 
der an einem Ende (28aJ mit dem Ende des Stiftes 
(19) und am anderen Ende (286J Ober einen feder- 
belasteten Bowdenzug (31) mit der Druckanzeige 
oder einem einen Schalter (34) betatigenden Kipp- 
hebel (33) verbunden ist 

4. Vorrichtung nach Anspruch 2, dadurch gekenn- 
zeichnet daB beim hydraulisch arbeitenden MeB- 
wertaufnehmer das Ende des Stifts (19) auf eine 
kolbenartige Schieberplatte (36) wirkt die in einem 
Ober dem Stiftende angeordneten mit Hydraulik- 
medium gefullten Zylinder {35) verschiebbar ist 
wobei das Hydraulikmedium (38) uber eine aus 
dem Mikrowellenofen herausfuhrende hydrauli- 
sche Leitung (39) eine Anzeige und/oder bei Ober- 
schreiten eines Schwellenwertes einen Schalter (34) 
betatigt 

5. Vorrichtung nach Anspruch 4, dadurch gekenn- 
zeichnet daB die Hydraulikflussigkeit (38) inner- 
halb des Zylinders (35) in einem Federbalg einge- 
schlossen ist 

6. Vorrichtung nach Anspruch 5, dadurch gekenn- 
zeichnet daB der Federbalg (37) uber eine hydrauli- 
sche Leitung (39) mit dem Innenraum eines weite- 
ren Federbalges (41) verbunden ist Ober dessen 
freies Ende (41 a) ein Schalter (34), vorzugsweise 
uber einen Kipphebel (43) betatigbar ist 

7. Vorrichtung nach Anspruch 2, dadurch gekenn- 
zeichnet daB beim pneumatisch arbeitenden MeB- 
wertaufnehmer der in der Durchgangsbohrung der 
Kappe (11) gef unite Teil des Stiftes (19) als Schie- 
ber (49) eines Schiebeventils ausgebildet ist dessen 
axiale Verschiebung allein durch den Druck im In- 
nenbehalter (13) bewirkt wird, der auf einem be- 
stimmten axialen Niveau radial mit einem bestimm- 
ten Druck einer Druckwachtervorrichtung beauf- 
schlagt ist und der auf einem axialen Niveau unter- 
halb dem Niveau der radialen Druckbeaufschla- 
gung eine nach auBen fQhrende AblaBbohrung (56) 
aufweist welche die pneumatische Verbindung 
zum Druckwachter dffnet wenn der Schieber (49) 
aufgrund des Druckes im Innenbehalter (13) mit 
seiner AblaBbohrung (56) das Niveau der Druckbe- 
aufschlagung erreicht hat 

8. Vorrichtung nach Anspruch 7, dadurch gekenn- 
zeichnet daB die Stirnwand der Kappe (1 1) minde- 
stens eine radiale Bohrung (50-52) aufweist die 
vom Umfang der Kappe (11) zum Schieber (49) 
fOhrt, die jeweils uber eine Leitung mit einer auBer- 
halb des Mikrowellenofens angeordneten Drucker- 
zeugungsvorrichtung (55, 54) verbunden ist und die 
der radialen Druckbeaufschlagung des Schiebers 
(69)dient 

9. Vorrichtung nach Anspruch 2, dadurch gekenn- 
zeichnet daB beim pneumatisch arbeitenden MeB- 
wertaufnehmer die Kappe (11) des MantelgefaBes 
(10) in ihrer Stirnflache eine die Durchgangsboh- 
rung fur den Stift (19) umfassende Ringnut (58) auf- 
weist die mit einer Ventilplatte (59) bedecktist und 
uber eine Leitung (39) mit einer Druckwachtervor- 
richtung und einer dahinter liegenden Vakuum- 
pumpe (60) verbunden ist, und daB der Stift (19) des 
Stempels (18) einen Anschlag aufweist mit dem der 
Stift (19) die Ventilplatte (59) anhebt wenn die Ela- 
stomerfeder (20) urn .einen bestimmten Betrag 
komprimiert wird 

10. Vorrichtung nach einem der Ansprflche7, 8 
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oder 9 f dadurch gekennzeichnet, daB der Druck- 
wachter einen Druckschalter (53) aufweist 
1 !. Vorrichtung nach Anspruch 2, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB beim optischen MeBwertaufnehmer 
der aus der Kappe (1 1) ragende Teil des Stiftes (19) 5 
bei Oberschreiten eines Grenzwertes den Strahlen- 
gang einer von einem optischen Sender (LED 48) 
kommenden Strahlung unterbricht, was von einem 
Empf anger (47) registrierbar ist 

12. Vorrichtung nach Anspruch 11, dadurch ge- jo 
kennzeichnet, daB die optische Strahlung in einem 
Lichtleiter (45) gef uhrt wird. 

13. Vorrichtung nach Anspruch 1 1 oder 12, dadurch 
gekennzeichnet, daB der Stift (19) einen Reflektor 
(44) aufweist is 

14. Vorrichtung nach Anspruch 13, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB im Lichtleiter ein Strahlteiler 
(46) angeordnet ist, der fur das vom Sender (48) 
kommende Licht transparent ist und das vom Re- 
flektor (44) kommende Licht urn Empf&nger (47) 20 
ablenkt 

15. Vorrichtung nach einem der Anspruche 1 — 14, 
dadurch gekennzeichnet, daB der Deckel (14) mit- 
tels einer am unteren Rand des Zylinderansatzes 
(15) angebrachten Lippendichtung (17) gegen die 25 
vertikale Innenwand (13aJ des InnengefaBes (13) 
abgedichtet ist 

16. Vorrichtung nach einem der Anspruche 1 — 15, 
dadurch gekennzeichnet, daB nahe unterhalb des 
Offnungsrandes des Innenbehalters (13) und ober- 30 
halb des Niveaus, wo die lippendichtung (17) des 
Zylinderansatzes (15) im drucklosen Zustand an der 
Innenwand (t3a) anliegt, mindestens zwei radiale 
Bohrungen (25) in der Seitenwand des Innenbehal- 
ters (13) angeordnet sind, die mit dem Raum (26) 35 
zwischen Kappe (11) und Deckel (14) in Verbin- 
dung stehen. 

17. Vorrichtung nach einem der Anspruche 1 — 16, 
dadurch gekennzeichnet, dafi die Stirnseite (it a) 
der Kappe (11) in der Nahe des Umfangs, dort wo 40 
die Elastomer-Feder (20) nicht hinreicht, axiale 
Bohrungen (27) aufweist 

18. Vorrichtung nach einem der Anspruche 1-17, 
dadurch gekennzeichnet daB aus dem Innenbehal- 
ter (13) und dem Deckel (14) bestehende Auf- 45 
schluBgefaB aus Quarz, Teflon oder einem Kunst- 
stoff hoher Warmeformbestandigkeit mit Teflon- 
Innenauskleidung besteht 

19. Vorrichtung nach Anspruch 18, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB der Kunststoff hoher Warme- 50 
formbestandigkeit ein Polyatherimid oder Polysul- 
fon mit einer hdheren Warmeformbestandigkeit als 
Polytetrafluorathylen (Teflon) ist 

20. Vorrichtung nach einem der vorhergehenden 
Anspruche, dadurch gekennzeichnet, daB die Ela- 55 
stomer-Feder (20) im nicht komrimierten Zustand 
etwa 1,5— 3mal, insbesondere zweimal so hoch ist 
wie der Zylinderansatz (15) des Deckels (14). 
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